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ABSTRAKT 
Předložená bakalářská práce se zabývá využitím techniky hmotnostní spektrometrie 
s indukčně vázaným plazmatem (ICP-MS) v analytice životního prostředí. Tato metoda slouží 
jak k multiprvkové analýze na stopové a ultrastopové úrovni, tak i k izotopové analýze 
jednotlivých složek v různých matricích, jako jsou vody pitné, povrchové a 
odpadní, sedimenty, biologické materiály, potraviny a další. Metoda ICP-MS vzhledem ke 
své mimořádné citlivosti, možnosti současného stanovení více prvků a rychlosti měření je 
stále více využívána pro sledování znečištění a ochranu životního prostředí. 
Hlavním cílem této práce bylo ověření možnosti stanovení obsahu křemíku v různých 
typech vod pomocí ICP-MS. 
 
 
 
ABSTRACT 
This bachelor thesis is focused on the application of inductively coupled plasma mass 
spectrometry (ICP-MS) in environmental analysis. This method offers multi-element analysis 
on trace and ultra-trace levels as well as isotopic analysis of various species in diverse 
matrices like drinking, surface and waste waters, sediments, biological samples, food and 
others. ICP-MS due its high sensitivity, ability of parallel determination of many elements 
and speed of analysis is more and more applied in the field of pollution control and 
environmental protection. 
The main goal of this bachelor thesis is the evaluation of the possibility of silicon 
determination in various kinds of water by ICP-MS.     
 
 
 
Klíčová slova: hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem, křemík, životní 
prostředí, vody.  
 
 
Keywords: inductively coupled plasma mass spectrometry, silicon, environment, waters 
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1 ÚVOD 
1.1 Anorganické látky ve vodách 
Formy výskytu jednotlivých prvků ve vodách závisejí na hodnotě pH, na oxidačně – 
redukčním potenciálu a na komplexotvorných reakcích. Jednotlivé prvky mohou být přítomny 
současně jako kationy, anionty i neelektrolyty. Předpokládá se však, že v přírodních a 
užitkových vodách najdeme tyto formy výskytu: 
 
• převážně jako kationy se vyskytují Ca, Mg, Na, K a N-NH4. 
• převážně jako aniony se vyskytují HCO3-, SO42-, Cl-, NO3-, NO2-, F-, PO43-,  
• převážně v neiontové formě se vyskytuje B, Si. 
Dělení prvků mezi kovy, polokovy a nekovy vyplývá z jejich elektronové konfigurace. 
Mezi polokovy, které mají v hydrochemii větší význam, se obvykle řadí B, Si, As a Se. 
 
1.2 Kovy ve vodách: 
Při posuzování znečištění prostředí kovy či polokovy se hovoří o skupině kovů zvaných 
těžké nebo toxické. Z hlediska toxicity má prioritní význam Hg, Cd, Pb, As. Pod názvem 
esenciální kovy se rozumějí takové, které mají důležité biologické funkce a jsou součástí 
biomasy organismů, i když některé mohou být ve vyšších koncentracích toxické. Jde např. 
o Ca, Mg, Zn, Ni, W, Fe, Cu, Mo, Se. Téměř všechny jsou obsaženy ve vodách, alespoň 
ve stopovém množství, a to v závislosti na geologických podmínkách. K obohacení vody 
dochází stykem s horninami a půdou, dalším zdrojem může být vulkanická činnost.  
Hlavním antropogenním zdrojem kovů a polokovů jsou odpadní vody z těžby a zpracování 
rud, z hutí, válcoven, z povrchové úpravy kovů, z fotografického, textilního a kožedělného 
průmyslu. Také atmosférické vody znečištěné exhalacemi ze spalování fosilních paliv 
výfukovými plyny motorových vozidel mohou být významným zdrojem kovů a polokovů 
v povrchových vodách (Hg, Cd, Pb). Dalším zdrojem mohou být materiály, se kterými 
přichází voda do styku při rozvodu potrubím (Fe, Mn, Zn, Cu). 
Ve vodách se vyskytují v rozpuštěné a nerozpuštěné formě. V rozpuštěné obvykle 
převládají jednoduché ionty, ale i komplexy s anorganickými nebo organickými ligandy. 
Značná část je vázána adsorpcí na nerozpuštěné látky jako jsou jíly, sedimenty. Proto pouhá 
analýza kapalné fáze po filtraci neposkytuje správnou představu o skutečném znečištění 
prostředí kovy, ale je nezbytné analyzovat i sedimenty a vodní organismy [1, 2]. 
 
1.3  Požadavky na jakost vody 
Hlavními kationty vyskytujícími se ve vodách jsou Na, K, Ca, Mg. Proto se stanovení 
těchto kationů rutinně provádí při analýze vod. Pro Na a K se většinou používá plamenová 
AES, zatímco Ca a Mg se většinou stanovují chelatometricky jako suma. Kromě 
chelatometrie je možné pro Ca a Mg použít i plamenovou AAS. Ta umožňuje stanovit 
i většinu dalších běžně se vyskytujících kovů [3]. 
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V pitné vodě je limitováno 18 kovů, jejichž obsah patří i mezi ukazatele přípustného 
obsahu látek v povrchových vodách. Negativní vliv některých kovů nespočívá v jejich 
toxicitě, ale především v ovlivnění organoleptických vlastností jako je chuť, barva, zákal. 
Jsou to např: Fe, Mn, Cu, Zn. Technické vlastnosti vody ovlivňují např: Fe, Mn, Ca, 
(vylučování sraženin, zbarvování předmětů, přicházejících do styku s vodou). Pro balené 
kojenecké vody jsou nejpřísnější požadavky z hlediska toxicity na Hg, Be, Cd, Sb, 
u povrchových vod navíc na Se. Pro některé provozní vody jsou požadavky přísnější než na 
vodu pitnou, např. na Al, Cu, Fe, Mn v některých výrobách textilního, papírenského nebo 
potravinářského průmyslu. 
V ČR jsou požadavky na pitnou a teplou vodu a četnost a rozsah kontroly pitné vody 
shrnuty ve vyhlášce Ministerstva zdravotnictví č.187/2005 Sb. [1]. 
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2 CÍL PRÁCE 
Předložená bakalářská práce se zabývá využitím techniky hmotnostní spektrometrie 
s indukčně vázaným plazmatem v analytice životního prostředí a shrnuje informace z dané 
oblasti. Hlavním cílem práce bylo ověření možnosti stanovení křemíku v různých typech vod 
metodou ICP-MS. 
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3 TEORETICKÁ ČÁST 
3.1 Prvek křemík 
Křemík (silicium) je polokovový prvek, který má symbol Si a atomové číslo 14. Po kyslíku 
je druhým nejhojnějším prvkem zemské kůry, tvoří až 26 % hmoty.  
 
3.1.1 Vlastnosti 
Je to modrošedý až hnědý krystalický polokov, který má částečně kovový lesk a jehož 
struktura je velmi podobná diamantu. Je velice dobrý polovodič a s ostatními prvky se slučuje 
až za vysokých teplot. Tvrdý a křehký křemík je za normálních podmínek velmi málo 
reaktivní a odolává působení vzdušného kyslíku i vody, protože se jeho povrch pokrývá velmi 
tenkou vrstvičkou oxidu křemičitého. Velmi dobře také odolává roztokům kyselin. Rozpouští 
se v horkých vodných roztocích alkalických hydroxidů.  
 
Si + 2 NaOH → Na2SiO3 + 2 H2 
 
Křemík může ovlivňovat chemické a biologické vlastnosti vody. Biologické vlastnosti mají 
význam především v povrchových vodách, včetně vody mořské. Křemík se podílí 
na kyselinové neutralizační kapacitě a na tlumivé kapacitě vody. Má určitý význam 
při klasifikaci podzemních a minerálních vod, a proto bývá součástí jejich rozborů. Patří mezi 
esenciální prvky, avšak jeho obsah v pitné vodě není příliš významný, proto se většinou 
v pitné vodě nestanovuje [1]. 
Tato situace se v posledních letech poněkud mění, protože např. v povrchových vodách 
mohou být větší koncentrace křemíku příčinou nadměrného rozvoje některých organismů. 
Proto se zájem o sloučeniny křemíku ve vodách postupně zvyšuje [4]. 
Ve vyšších koncentracích může křemík vadit v provozních vodách (např. při výrobě 
kvalitního papíru nebo hedvábí), někdy se ale dávkuje úmyslně, např. z důvodu ochrany 
ocelového a litinového potrubí proti korozi. Zvlášť nebezpečný je v kotelní vodě a napájecí 
vodě pro parní kotle, protože může za určitých podmínek vytvářet nebezpečné křemičitanové 
nánosy na stěnách [1]. 
 
3.1.2 Výroba 
Křemík se v průmyslovém měřítku vyrábí redukcí taveniny vysoce čistého oxidu 
křemičitého v obloukové elektrické peci na grafitové elektrodě, jejíž materiál je přitom 
spalován na plynný oxid uhličitý podle reakce: 
 
SiO2 + C → Si + CO2 
 
za vzniku křemíku o čistotě 97 – 99 %. Pro účely elektronického průmyslu je ovšem tato 
čistota naprosto nedostatečná. Výroba elektronických součástek vyžaduje křemík o čistotě 
minimálně 99,9999 %. I nepatrné znečištění výrazně ovlivňuje kvalitu vyrobených tranzistorů 
a dalších elektronických součástek. 
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Jednou z nejstarších metod pro přípravu vysoce čistého křemíku je zonální tavení. 
V současné době se pro přípravu extrémně čistého křemíku používají chemické metody. 
V tzv. Siemensově postupu je z křemíku nejprve vyrobena těkavá sloučenina, obvykle 
trichlorsilan HSiCl3 nebo chlorid křemičitý SiCl4. Tyto plynné sloučeniny se vedou přes 
vrstvu vysoce čistého křemíku o teplotě přes 1 100 °C. Přitom dochází k jejich rozkladu a 
vzniklý vysoce čistý křemík se ukládá v krystalické podobě na původní křemíkovou 
podložku. Reakci trichlorsilanu vystihuje rovnice: 
 
2 HSiCl3 → Si + 2 HCl + SiCl4 
 
Uvedeným postupem vzniká tzv. polykrystalický křemík, který typicky obsahuje nečistoty 
v řádu jednotek ppb (1 : 1 000 000 000) a vyhovuje požadavkům pro výrobu elektronických 
polovodičových součástek. 
Po určitou dobu byl alternativou k Siemensově metodě postup DuPontův, který vycházel 
z chloridu křemičitého a jeho rozkladu při teplotě 950 °C na vysoce čistém zinku podle 
rovnice: 
 
SiCl4 + 2 Zn → Si + 2 ZnCl2 
 
Technické problémy s těkavostí vznikajícího chloridu zinečnatého, který znečišťoval 
vyrobený čistý křemík, vedly však k tomu, že byl tento proces prakticky opuštěn [11]. 
 
3.1.3  Výskyt 
V přírodě se křemík vyskytuje výhradně ve sloučeninách, ve kterých vystupuje 
v oxidačním čísle IV, vzácně též II.  Je základní složkou většiny hornin, které tvoří zemskou 
kůru. Příkladem jsou jíly, živce, žuly, pískovcové horniny. Nejvýznamnějším zástupcem je 
křemen, chemicky čistý SiO2. Ametyst, růženín, citrín, záhněda jsou další minerály s tímto 
složením, které se liší podle přítomnosti cizorodých prvků a tudíž i zbarvením. 
Křemík je na zemském povrchu rozšířen poměrně rovnoměrně a je proto běžnou součástí 
všech druhů vod. Značné množství je ve vodách, jejichž geneze je spojena s vulkanickou 
aktivitou. Do vod přechází většinou chemickým zvětráváním (hydrolytickým rozkladem) 
křemičitanů a hlinitokřemičitanů vlivem CO2 a H2O. Např: 
 
CaSiO3 + 2 CO2 + 3 H2O → Ca2+ + 2 HCO3- + H4SiO4 
2 NaAlSi3O8 + 2 CO2 + 11 H2O → 2 Na+ + 2 HCO3- + 4 H4SiO4 + Al2Si2O5(OH)4 
Na(K)AlSi3O8 + 4 H2O + 4 H+ → Na(K)+ + Al3+ + 3 H4SiO4 
2 Na2CaAl4Si8O24 + 6 CO2 + 18 H2O → Na2Al8Si10O30(OH)6 + 2 Ca2+ + 2 Na+ + 6 HCO3- 
+ H4SiO4 
 
V podzemních vodách je zvětrávání hlavním zdrojem alkalických kovů a křemíku. Dalším 
zdrojem je i značná rozpustnost amorfního a krystalického SiO2, která s teplotou vzrůstá a je 
příčinou vyšších koncentrací křemíku v podzemních vodách hlubinného původu. 
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V přírodních vodách při hodnotách pH pod 9 se křemík vyskytuje převážně v rozpuštěné 
monomerní formě Si(OH)4 a jen částečně ve formě koloidní, iontové formy křemíku se 
mohou uplatňovat ve větší míře jen v silněji alkalickém prostředí, při hodnotách pH nad 9 [1]. 
Antropogenním zdrojem křemíku mohou být některé průmyslové odpadní vody z výroby 
skla a keramiky, kde se však sloučeniny křemíku vyskytují převážně v nerozpuštěné formě. 
Dalším zdrojem jsou pak prací prostředky [4]. 
Z biologického hlediska patří křemík mezi biogenní prvky. Pro rozsivky je mimořádně 
důležitý, jeho sloučeniny tvoří hlavní složku schránky těchto jednobuněčných řas, které jsou 
primárními producenty biomasy. Rozsivky jsou jedinou skupinou organismů, jejichž rozvoj je 
naprosto závislý na přítomnosti rozpustných forem SiO2 v prostředí. Po vyčerpání zdrojů 
křemíku se zastaví replikace DNA.  
V těle člověka je asi 1 g křemíku. Nejvíce jej nacházíme v kostech, pak v kůži, nehtech, 
vlasech, dále v zubní sklovině, aortě, očních čočkách, svalové hmotě, slinivce, štítné žláze, 
játrech, ledvinách a v srdci. Křemík je nezbytnou součástí mnoha enzymů (bílkovin řídících 
chemické reakce v našem těle). Účastní se tak zejména na tvorbě pojivové tkáně - kůže, 
nehtů, vlasů - kterým dodává pevnost a pružnost. Má rovněž vliv na pevnost našich kostí, a to 
především díky zvyšování obsahu vápníku. Křemík získáváme z potravy ve formě 
křemičitanů (solí křemíku). Ty se nacházejí především v minerálních vodách, v pivu, v kuřecí 
kůži, v celozrnných potravinách a v kořenové zelenině [11, 21]. 
Pokud po delší dobu máme snížený příjem křemíku v potravě, lze pozorovat zvýšenou 
lomivost nehtů a vlasů. Naopak příliš zvýšený příjem křemíku může zapříčinit vznik 
močových kamenů. Právě tento zvýšený příjem křemíku, který překračuje denní příjem 
ze stravy, je nebezpečný. Silikáty (což jsou soli křemíku a syntetické formy křemíku) 
přidávané do potravin jsou naproti tomu relativně neškodné látky, všeobecně označované za 
nezávadné [5]. 
Organické sloučeniny křemíku jsou tvořeny molekulami organického křemíku. Z nich jsou 
důležité hlavně silanoly a silany, jako koloidní kyselina křemičitá, které jsou již dlouhou dobu 
úspěšně využívány k léčbě osteoporózy a k posílení imunitního systému. Jsou základními 
stavebními kameny živé hmoty a nacházejí se v rostlinných i živočišných tělech. U člověka se 
vyskytují ve všech buňkách a zaujímají roli obránců. V průběhu stárnutí lidského organismu 
se nejenže množství těchto látek snižuje, ale navíc lidské tělo neumí přeměňovat anorganický 
křemík v organický. I přes všeobecně panující přesvědčení o opaku anorganický křemík není 
asimilovatelný lidským organismem [6]. 
 
3.1.4 Využití křemíku: 
Samotný křemík se využívá k výrobě polovodičových součástek a integrovaných obvodů. 
Dále se používá při výrobě slitin v hutnictví, jako písek ve stavebnictví a na výrobu skla 
a porcelánu. Je také surovinou pro chemické výroby a používá se do slunečních baterií. 
Fotovoltaické solární kolektory (panely) slouží k výrobě elektřiny. Jejich schopnost 
přeměňovat sluneční záření na elektrickou energii je založena na tzv. fotovoltaickém jevu. 
Základním prvkem každého panelu jsou pak solární (fotovoltaické) články. Jedná se 
o plochou polovodičovou součástku, na které při dopadu slunečního záření dochází 
k uvolňování elektronů, což produkuje napětí 0,6 - 0,7 V. V polovodiči tedy vznikají volné 
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elektrické náboje, které jsou již jako elektrická energie odváděny ze solárního článku přes 
regulátor do akumulátoru, ke spotřebiči nebo do rozvodné sítě. Nejvíce rozšířeny jsou dnes 
fotovoltaické solární články na bázi křemíku, neboť křemík je nejen hojně zastoupen 
v zemské kůře, ale je i nejlépe prozkoumaným polovodičem [7]. 
 
3.1.5 Sloučeniny a jejich využití 
 
3.1.5.1 Oxid křemičitý 
Nejvýznamnější anorganickou sloučeninou křemíku je oxid křemičitý, SiO2. Tato látka se 
vyskytuje v řadě modifikací se zcela odlišnými vlastnostmi. Jsou to např. minerály, horniny, 
z kterých se při narušení křemen vyplavuje v podobě křemenných písků a oblázků (tento 
materiál se využívá např. ve sklářském a stavebním průmyslu), jíly, kde je přítomen ve formě 
mikroskopických částic a uplatňuje se hlavně při výrobě pálených cihel a tašek. 
 
3.1.5.2 Křemičitany 
Křemičitany jsou běžně se vyskytující součástí přírodních vod. Jejich zdrojem jsou různé 
minerály a zvětralé horniny. Z chemického hlediska můžeme křemičitany rozdělit na: 
• křemičitany (orthokřemičitany) odvozené od H4SiO4; 
• dikřemičitany odvozené od kyseliny H6Si2O4; 
• cyklické nebo lineární polykřemičitany; 
Křemičitany vápenaté, hlinité, železité jsou rozpustné v kyselinách a jsou součástí 
přírodních minerálních surovin pro průmysl stavebních hmot. Všechny křemičitany lze 
rozpustit v koncentrovaných roztocích alkalických hydroxidů nebo za vysokých teplot v jejich 
taveninách. Křemičitany jako minerály jsou nerosty nekovového vzhledu a obvykle jsou 
součástmi hornin. Jsou to nejrozšířenější látky v zemské kůře. Používají se na výrobu 
keramiky, skla (sklářské písky), cementu (příprava betonu).  
V povrchových vodách mohou být zastoupeny v rozpuštěné, monomerní neiontové formě 
a ve formě koloidní. Existence jednotlivých forem je podmíněna složením vody, její teplotou, 
pH a dalšími faktory.  
Veškeré rozpuštěné křemičitany lze stanovit gravimetricky, spektrofotometricky nebo 
atomovou absorpční spektrometrií [2]. 
 
3.1.5.3 Sklo 
Surovinou k výrobě je směs (sklářský kmen) o složení: 50 % písek (křemen nebo oxid 
křemičitý), 16 % soda (uhličitan sodný), 12 % vápenec (uhličitan vápenatý) 18 % odpadní 
sklo (drcené střepy). Tato směs se taví při teplotě kolem 1  500 °C a dále se zpracovává 
především na výrobu lahví. 
Sklo vyrobené pouze z čistého SiO2 se nazývá křemenné sklo. Oproti běžným sklům má 
některé odlišné vlastnosti. Neabsorbuje UV záření, má velmi vysokou teplotu tání, až 
1650 °C. Je používáno na výrobu baněk halogenových žárovek, v optických vláknech nebo 
jako materiál na výrobu polovodičových součástek. 
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Sklo pro výrobu optických přístrojů (čočky, hranoly, optické filtry) obsahuje kromě olova 
i baryum, zinek a titan. Vynikající chemické a fyzikální vlastnosti borosilikátového skla 
umožňují použití tohoto skla nejen pro výrobu přesného laboratorního skla, ale i v celé řadě 
dalších aplikací jako například ve farmacii (pro výrobu lékovek), medicíně (pláště 
pro injekční stříkačky), při výrobě brilantních svítidel, v různých odvětvích textilního 
průmyslu (např. vodiče nití), v měřící technice, v solárních systémech a v dalších oblastech, 
 kde je požadována vyšší tepelná a chemická odolnost. Olovnaté sklo je sklo s vyšším 
obsahem olova, vyznačuje se vysokým indexem lomu a je zvláště těžké. Používá se 
pro výrobu lustrů, bižuterie, ozdobných karaf a sklenic. Sodno-draselné sklo má dobré 
chemické i fyzikální vlastnosti a je vhodné pro výrobky, které krátkodobě odolávají vlivu 
chemického prostředí a rozdílům teplot. Ze sodno-draselného skla se vyrábějí především 
pipety [8, 11]. 
 
3.1.5.4 Silikagel 
Silikagel je amorfní forma oxidu křemičitého nebo směs oxidu hlinitého a oxidu 
křemičitého. I přes svůj název je silikagel tuhá látka. Porézní struktura vzájemně propojených 
dutin poskytuje velmi vysokou povrchovou plochu (až 800 čtverečních metrů na gram). 
Používá se zejména pro adsorpci vodní páry, tj. je schopen držet molekuly na jeho  povrchu a 
proto se nazývá “vysoušedlo“. 
Vyrábí se z křemičitanu sodného a kyseliny sírové, někdy se přidává oxid hlinitý, aby 
vznikl voděodolný materiál. Kyselina sírová je nejčastěji používanou kyselinou, lze použít 
i jiné minerální kyseliny (např. HCl, HNO3). K alkalickým křemičitanům se přidává kyselina, 
dokud se nedosáhne pH okolo 3 až 5. Výsledný produkt je tuhý oxid křemičitý, který 
obsahuje kapalnou fázi. Způsob sušení určí strukturu, velikost pórů a výslednou velikost 
částic konečného výrobku [9]. 
Organické a nepolární látky se absorbují na silikagelu. Tyto látky se adsorbují na aktivním 
uhlí silněji než na silikagelu. Na druhou stranu polární molekuly vody jsou adsorbovány 
silikagelem selektivněji a efektivněji ve srovnání s jinými adsorpčními médii, jako je aktivní 
uhlí. Proto je silikagel používán jako vysoušedlo, které odstraňuje vodu ze vzduchu a dalších 
plynů. Dokonce i když je nasycen vodní párou, má stále vzhled suchého produktu, jeho tvar je 
beze změny. Silikagel je jedním z nejstarších a nejpopulárnějších vysoušedel a adsorbentem 
používaným pro širokou řadu průmyslových a spotřebitelských aplikací [9]. 
Silikagel se používá jako adsorbent v chromatografii na tenké vrstvě (TLC) i ve sloupcové 
chromatografii.. Populární je využití silikagelových kolonek pro izolaci nukleových kyselin. 
Je netoxický, nehořlavý a chemicky vysoce inertní. 
Dalšími sloučeninami křemíku jsou  SiC - karbid křemíku, silany, např. monosilan 
(SiH4), disilan (Si2H6) (bezbarvé látky o složení SinH2n+2,). Všechny jsou mimořádně reaktivní 
a na vzduchu samozápalné. Ve vodě také rychle hydrolyzují za uvolnění plynného vodíku a 
gelu kyseliny křemičité. Jsou velmi silnými redukčními činidly. Silany jsou výchozí 
sloučeniny pro výrobu složitějších křemíkatých látek např. pro výrobu čistého 
polovodičového křemíku, silicidy (Mg2Si), H4SiO4 - kyselina tetrahydrogenkřemičitá, SiCl4 -
chlorid křemičitý [11]. 
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3.1.6 Stanovení křemíku 
 
 
3.1.6.1 Analytická stanovení 
Přítomností různých forem křemíku ve vodách má za následek problém s jeho analytickým 
stanovením. Proto lze stanovovat jednak celkovou koncentraci křemíku (celkový, resp. 
veškerý křemík), nebo jen některé jeho formy. 
Pro oddělení rozpuštěných a nerozpuštěných forem se používá filtrace vzorku 
membránovými filtry s velikostí pórů 0,45 µm, což je poréznost běžně ve světě akceptovaná 
pro tyto účely [4]. 
Důležitou součástí stanovení je práce s laboratorním nádobím z odolného skla, protože se 
mohou v závislosti na teplotě, pH nebo iontové síle z laboratorního skla vylučovat 
křemičitany v množství až v jednotkách µmol.h-1. 
Zejména v alkalických vodách může být podíl vyloučeného křemíku ze skla poměrně 
značný, což má velký význam pro analýzu vod s nízkou koncentrací křemíku. Z tohoto 
důvodu lze doporučit práci v laboratorním nádobí z plastů; to se týká i nádob pro odběr 
vzorků. Vzorky se uchovávají ve tmě a nekonzervují se. Zmrazením vzorků se může snížit 
obsah rozpuštěných křemičitanů až o 40 %. K tomu může dojít i při okyselení vzorků [4]. 
 
 
3.1.6.2 Gravimetrické stanovení 
Klasická gravimetrická metoda stanovení křemíku se používá vyjímečně. Po okyselení 
vzorku HCl a odpaření do sucha se hydratovaný SiO2 odfiltruje, vyžíhá a zváží. Metoda je 
použitelná pro stanovení celkového křemíku ve vodách v koncentracích nad 10 mg.l-1 Si.   
 
 
3.1.6.3 Atomová absorpční spektrometrie 
Metoda atomové absorpční spektrometrie je založena na absorpci záření atomy analytu. 
Pro atomizaci analytu se většinou používá plamen acetylen/vzduch, do kterého je přiváděn 
zmlžený vzorek. Atom analytu v základním stavu absorbuje záření odpovídající vlnové délce 
z čárového spektra prvku a přejde do vybuzeného (excitovaného) stavu. Toto záření je 
emitováno výbojkou s dutou katodou (hollow cathode lamp – HCL) jejíž katoda je vyrobena z 
daného prvku nebo jeho slitiny. Měříme pokles intenzity záření dané vlnové délky 
po průchodu plamenem. Většinou se jeho pokles uvádí v bezrozměrných jednotkách 
absorbance (A)[3]. 
 
 
3.1.6.4 Spektrofotometrické stanovení rozpuštěného reaktivního křemíku 
Rozpuštěné sloučeniny křemíku se stanovují reakcí s molybdenanem amonným. Reakce 
probíhá v kyselém prostředí za vzniku kyseliny molybdátokřemičité. Vzniklé žluté zbarvení 
se měří spektrofotometricky při vlnové délce 430 nm. 
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Tuto metodu lze použít při stanovení křemíku ve vzorcích pitných, povrchových, 
podzemních a užitkových vod o koncentraci větší než 0,5 mg.l-1 při vyjádření jako SiO2. 
Obsah křemíku se určí z kalibrační křivky s přihlédnutím k ředění vzorku a optické délce 
kyvety. Výsledky se udávají v mg.l-1 Si nebo se přepočítávají na SiO2 : 
 
SiO2 = 2,1393 × Si [mg.l-1] 
 
 
3.1.6.5 Spektrometrické stanovení pomocí  ICP-OES 
Optická emisní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem (ICP-OES) je metoda 
sloužící ke stanovení obsahu stopových koncentrací jednotlivých prvků ve vzorku.  
Indukčně vázaný plazmový výboj je příčinou mimořádně příznivých analytických 
vlastností ICP. Ve výboji je aerosol vysušen, odpařen, atomizován a volné atomy jsou 
excitovány, případně ionizovány a excitovány. Excitace a emise probíhají na úrovni 
valenčních elektronů. Záření je tvořeno čárovou emisí excitovaných atomů a iontů a pásovou 
či spojitou emisí dalších částic. Analytický signál představuje čárová emise atomů a jedenkrát 
nabitých iontů (X+) analytu. Záření z ultrafialové (UV) a viditelné (VIS) oblasti spektra je 
monochromatizováno v mřížkovém spektrálním přístroji a detekováno různými typy 
fotodetektorů [15].  
 
 
3.1.6.6 Spektrometrické stanovení pomocí ICP-MS 
Hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem (ICP-MS) neboli je metoda 
sloužící stejně jako ICP-OES ke stanovení obsahu stopových koncentrací jednotlivých prvků 
ve vzorku. V plazmovém výboji je vzorek atomizován a ionizován za vzniku iontů M+. 
Po separaci v kvadrupólu jsou ionty detekovány dle poměru jejich hmotnosti a náboje 
na detektoru. 
 
 
3.2 Hmotnostní spektrometrie 
Objevitelem hmotnostní spektrometrie je Sir Joseph John Thomson, anglický 
experimentální fyzik. Své nejdůležitější objevy vykonal v oblasti elektřiny. Zabýval 
se experimentálním a teoretickým výzkumem jevů, které provázejí průchod elektrického 
proudu zředěnými plyny. Vysvětlil vedení elektřiny v plynech přítomností kladných a 
záporných iontů, jakož i volných elektronů. V roce 1897 změřil poměr  elektrického náboje a 
hmotnosti částic katodových paprsků, kterým v roce 1900 dal anglický fyzik J. Stoney název 
elektrony. Tím vlastně Thomson objevil existenci volných elektronů. Rozpracoval 
tzv. hmotnostní spektroskopii a v roce 1913 s její pomocí podal skvělý důkaz o existenci 
izotopie dvou druhů atomů neradioaktivního původu - izotopů neonu s hmotovými čísly 20 a 
22. Tato metoda později posloužila F. W. Astonovi při konstrukci hmotnostního spektrografu; 
ten jí dále zdokonalil a jejím přispěním objevil nové izotopy. V roce 1906 obdržel J.J. 
Thomson Nobelovu cenu za fyziku [12]. 
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Hmotnostní spektrometrie je metoda analytické chemie, která pracuje s dělením podle 
poměru m/z, kde m je hmotnost a z je náboj iontu. Používá se pro určení hmotnosti částic, 
pro stanovení elementárního složení analyzované molekuly, a pro objasnění chemické 
struktury molekul, jako jsou peptidy a jiné chemické sloučeniny. Princip hmotnostní 
spektrometrie je založen na ionizaci molekul a zjišťování jejich tzv. efektivní hmotnosti 
(poměru hmotnosti a náboje příslušného iontu). Původně byla využita ke zjišťování 
izotopového složení prvků, dnes slouží jako dynamicky se vyvíjející nástroj analytické 
chemie s širokou škálou aplikací.  
 
 
3.2.1 ICP-MS 
Metoda hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem (dále jen ICP-MS) 
představuje jednu z nejmodernějších a nejcitlivějších metod prvkové analýzy v širokém 
spektru matric vzorků. Metodou se stanovují jak vzorky kapalné, tak i pevné. Umožňuje 
přitom nejen mimořádně citlivou analýzu obsahu 90 jednotlivých prvků, ale i zjištění 
zastoupení jednotlivých izotopů daného prvku ve vzorku [10]. 
 
 
3.2.1.1 Princip metody 
Kapalný vzorek se zmlží a vzniklý aerosol je proudem argonu unášen do plazmového 
hořáku. Při teplotě 6000 – 10000 K je zde odpařeno rozpouštědlo a analyty jsou atomizovány 
a ionizovány za vzniku iontů typu M+. Ionty pak vstupují do vakuového prostoru s iontovou 
optikou a kvadrupólovým analyzátorem. V kvadrupólovém filtru jsou ionty rozkmitány tak, 
že při určitém napětí a frekvenci radiofrekvenčního napětí se  superponovanou stejnosměrnou 
složkou na elektrodách kvadrupólu projdou pouze ionty o určitém poměru m/z. Prošlé ionty 
vybudí v elektronásobiči signál, který je následně zesílen a změřena jeho intenzita. A protože 
lze rychle a přesně měnit napětí na elektrodách kvadrupólového filtru, lze v krátkých 
intervalech vpouštět na detektor ionty o různém m/z. 
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Obr. 1 Schéma ICP MS 
 
 
 
3.2.1.2 Instrumentace 
Pomocí dávkovacího zařízení (peristaltické pumpy) je kapalný vzorek čerpán rychlostí asi 
1 ml.min-1
 
 do zamlžovače (nebulizéru), který je významnou součástí ICP-MS jako zdroj 
aerosolu, na který je nutno roztok vzorku převést. Výběr vhodného zmlžovače je závislý 
na spotřebě vzorku, charakteru aerosolu, vlastnostech roztoku či suspenze.  
Dávkování do proudu (metoda FI-Flow Injection) je technika aplikovaná ve spektrometrii 
od roku 1975 a spočívá v aplikaci vzorku do nosného média a sledování signálu analytu 
v čase. Mezi nejefektivnější způsoby zmlžování náleží v poslední době použití 
ultrazvukového zmlžovače. Ultrazvukový zmlžovač produkuje vibracemi piezoelektrické 
membrány mnohem jemnější aerosol než ostatní zmlžovače, čímž zvyšuje citlivost vlastního 
stanovení [13, 22]. 
Při použití pneumatického zamlžovače se kapalina vstřikuje tryskou do proudu nosného 
plynu, zpravidla argonu, který ji roztříští na drobné kapičky. Tento aerosol pak vstupuje 
do mlžné komory. Funkcí mlžné komory je zabránit velkým kapkám, aby se dostaly 
do aerosolu a vyrovnat pulsy vznikající peristaltickou pumpou. Některé komory jsou navíc 
zevně chlazeny (2 – 5 °C) a to kvůli termické stabilitě vzorku a minimalizaci vstupu části 
rozpouštědla do plazmatu. Do ICP vstupuje jen okolo 2 % původního vzorku. 
Technika ICP-MS je založena na analýze iontů měřených prvků a je proto žádoucí, aby 
atomy analyzovaných prvků byly před vstupem do detektoru převedeny do formy iontů. 
Základní součásti přístroje tvoří plazmový zdroj. V plazmovém hořáku vzniká díky 
radiofrekvenčnímu generátoru (obvyklá frekvence je 27 nebo 40 MHz) a indukční cívce 
v proudu argonu plazma. Pomocí inertního plynu (Ar) a zmlžovače se jemná frakce aerosolu 
(částice < 5 µm) dostává do hořáku. Tento plazmový hořák bývá identický s plazmovým 
hořákem používaným v ICP – OES, optická emisní spektrometrie s indukčně vázaným 
plazmatem. 
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Plazma je nejrozšířenější formou hmoty ve vesmíru. Plazmatem se za určitých předpokladů 
označuje částečně nebo plně ionizovaný plyn, což je směs jistého množství neutrálních atomů, 
a především atomových jader a elektronů, které se uvolňují z atomového obalu po dodání 
dostatečného množství energie. Plazma tvoří více než 99 % známého vesmíru, v pozemských 
podmínkách je však díky příliš nízkým teplotám, a tedy malé střední energii částic, 
zastoupeno jen řídce. Při zvyšování teploty plynu se molekuly pohybují rychleji, narážejí 
do sebe, až se rozpadají na jednotlivé atomy – disociují. Atomy při vzájemných srážkách 
ztrácejí elektrony a pojednou tu máme místo původně elektricky neutrálních částic relativně 
volné elektrony a zbytky atomů - kladně nabité ionty. Plyn je ionizován (plně nebo částečně) 
a stává se plazmatem. Plazma je tedy kvazineutrální plyn nabitých a neutrálních částic, který 
vykazuje kolektivní chování. Obsahuje stejný počet kladných a záporných nábojů nesených 
ionty a elektrony, neboť vzniká ionizací z neutrálního plynu. Celkový elektrický náboj je 
proto navenek nulový, ovšem v samotném plazmatu najdeme velké množství nabitých částic, 
které se vzájemně výrazně ovlivňují elektromagnetickými silami. Reálné experimenty 
vedoucí k objevu a fyzikálnímu popisu plazmatu se objevují až koncem 19. století. Název 
plazma zřejmě pochází od amerického fyzika Irvinga Langmuira, který se zabýval výboji 
v plynech a popisoval oscilace oblaku elektronů během výboje (1928) [16]. 
Indukčně vázané plazma je velmi vhodným zdrojem iontů. Jeho teplota (až 10 000 K) je 
schopna ionizovat většinu prvků. Hořák je tvořen třemi koncentrickými křemennými 
trubicemi, kterými protéká různými rychlostmi argon. Průchodem aerosolu vzorku plazmatem 
vzniká pára, následně atomy a ionty. Množství a zastoupení jednotlivých iontů vznikajících 
z analytu záleží zejména na energii v plazmatu oscilujících elektronů. Minimální energie 
elektronů potřebná pro ionizaci molekuly (atomu) se nazývá ionizační potenciál. 
Velká skupina prvků má první ionizační potenciál menší než Ar a získá v plazmatu 
s teplotou 8000 K energii nutnou k vytvoření kladně nabitých iontů. Tyto prvky proto 
můžeme pomocí plazmatu ionizovat a následně analyzovat. Ostatní prvky, např. fluor nebo 
vzácné plyny, ionizovat a měřit v tomto prostředí nelze. Typický výkon vysokofrekvenčního 
zdroje, udržujícího argonové plasma je 1,2 kW, lze jej však měnit v rozmezí 0,3 – 1,5 kW. 
Celkový průtok argonu se pohybuje kolem 16 l.min-1 a skládá se ze 3 nezávislých toků, 
z nichž první slouží k transportu vzorku ve formě aerosolu do středu plazmatu a další dva pak 
k udržení stabilních podmínek v plazmatu [13]. 
Analýzu obsahu jednotlivých iontů ve vzorku lze provést pouze za podmínek poměrně 
vysokého vakua, proto je třeba vzorky do takového prostředí transportovat. Spojení mezi 
plazmatem a spektrometrem je tvořeno expanzní komorou, která je ohraničena dvěma 
kovovými kužely, tzn. kónusy. Ty jsou nejčastěji vyrobeny z niklu nebo platiny.   
Tlakový gradient na obou stranách děliče tlaku vytváří paprsek ionizovaných částic, který 
již vstupuje do vlastního hmotnostního spektrometru. Materiál děličů tlaku musí mít dobrou 
tepelnou vodivost a musí být inertní vůči používaným rozpouštědlům [13]. 
Vlastní hmotnostní spektrometr je tvořený iontovou optikou, kvadrupólem a detektorem. 
Úlohou iontové optiky je rozostření iontového svazku tak, aby obešel pohlcovač fotonů, poté 
ho opět zaostřit a vhodně urychlit do kvadrupólového analyzátoru. Ten slouží k dalšímu 
oddělení iontů dle jejich relativní molekulové hmotnosti. 
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Kvadrupól tvoří čtyři kovové tyče o délce 30 – 40 cm a průměru 10 mm, nejčastěji 
vyrobené z molybdenu, na které se vkládá stejnosměrné napětí a zároveň střídavé 
radiofrekvenční pole, které umožní pohyb iontů směrem k detektoru. Frekvence oscilací 
polarity na kvadrupólových tyčích je konstantní, ale mění se amplituda napětí na tyčích a 
současně i velikost superponovaného stejnosměrného napětí, které umožní průchod iontů 
v závislosti na jejich náboji a hmotnosti. Ionty, které neprojdou kvadrupólem, se na některé 
z tyčí vybijí a jsou odstraněny vakuovými pumpami, ostatní dopadají na detektor. Změnou 
uvedených parametrů lze definovaně propouštět na iontový detektor pouze předem zvolené 
ionty a analyzovat tak vybrané prvky v celém hmotnostním spektru během několika sekund. 
Kvadrupólový filtr působí v hmotnostním analyzátoru jako selektivní filtr m/z. Další 
variantou jsou trojnásobné kvadrupólové hmotnostní spektrometry, které mají tři kvadrupóly 
uspořádané za sebou. První se chová jako hmotnostní filtr, druhý působí jako kolizní cela, kde 
jsou vybrané ionty fragmentovány. Výsledné fragmenty jsou  separovány třetím kvadrupólem. 
V hmotnostní spektrometrii rozlišujeme několik dalších druhů hmotnostních analyzátorů, 
jako jsou průletové analyzátory, iontová-cyklotronová rezonance s Fourierovou transformací, 
orbitrap. 
Iontový detektor pracuje na principu elektronásobiče. Po nárazu měřeného iontu na první 
elektrodu se uvolní sekundární elektrony, které jsou elektrickým polem urychlovány k další 
elektrodě (dynodě), kde vybudí opět větší množství elektronů. Na výstupu detektoru je pak 
získán měřitelný elektrický proud a ten je počítačem zpracován k určení koncentrace 
měřeného prvku ve vzorku [10]. 
Výsledkem metody je záznam iontů vzniklých ze zkoumaného vzorku, tzv. hmotnostní 
spektrum, na kterém je v závislosti na rostoucí hodnotě m/z vyznačeno absolutní nebo 
relativní zastoupení iontů. Ion odpovídající molekulové hmotnosti měřené látky nazýváme 
molekulární ion (molecular ion). 
 
  
  
 
Obr. 2 Píky hmotnostního spektra 
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3.2.1.3 Interference 
K základním problémům hmotnostní spektrometrie patří hlavně zajištění, aby 
zaznamenané spektrum představovalo pouze zkoumaný vzorek. Ačkoliv je hmotnostní 
spektrum mnohem jednodušší než spektrum atomové emisní, setkáváme se jak v ICP-OES, 
tak i v ICP-MS s řadou interferencí. Existují interference spektrální, dané překryvem 
izobarických iontů ve spektru a interference nespektrální, způsobené zejména složením 
matrice. 
Nespektrální interference způsobují jevy, které negativně ovlivňují analytickou informaci 
díky různým chemickým nebo fyzikálním vlastnostem analyzovaného vzorku Způsobují jak 
zvýšení, tak snížení signálu. Nejobvyklejšími vlivy jsou tvorba nerozpustných solí a jejich 
sorpce na stěnách analytických nádob a na přívodních hadičkách, vedoucích vzorek 
do plazmatu. Dalším typem nespektrálních interferencí jsou jevy ionizační. Dochází k nim 
především při analýzách roztoků s vyšším obsahem prvků s nízkým ionizačním potenciálem, 
což jsou hlavně alkalické kovy a kovy alkalických zemin. 
Jednotlivé interferující vlivy potlačujeme několika způsoby: měřením pomocí externího 
standardu (tj. metoda standardního přídavku), pomocí interního standardu a metodou 
izotopového ředění. Interní standard je izotop, jehož průběžným měřením umožňujeme 
řídícímu systému reagovat na běžné změny ve stabilitě signálu přístroje. Pomocí interního 
standardu systém opravuje výchylky změřené koncentrace analytu vzniklé náhodnou 
nestabilitou přístroje. Interní standard by se měl svojí hmotností blížit hmotnostem prvků 
v analyzované škále, měl by to být dobře ionizovatelný prvek, který se v měřeném vzorku 
nevyskytuje. Nejčastěji bývá interním standardem 115In, 45Sc, 209Bi nebo 103Rh. [13]. 
Mezi časté spektrální interference pozorované v ICP-MS patří izobarické interference, 
neboli výskyt částic o stejném m/z. Řada izobarických interferencí může být eliminována 
počítačově tím, že měříme současně signál dalšího izotopu, který není zatížen interferencí, 
a vypočítáme korekční faktor pro interferující izotop. Jeho signál poté odečteme od celkového 
signálu. Spektrální interference vyvolávají rovněž prvky matrice nebo nosného plynu spojené 
do polyatomických částic. V praxi se můžeme setkat nejčastěji s polyatomickými částicemi 
vznikajícími kombinací Ar, O, C, N, H s dalšími ionty.  
Problém interferencí byl u nově konstruovaných přístrojů odstraněn pomocí cely, kde 
kolizemi s He, CH4 nebo NH3 dochází k rozbití interferujících částic. Aby se předcházelo 
interferencím, používá se jako základní rozpouštědlo roztok HNO3 (1-5 %), který zajistí 
stabilitu iontů a přítomnost dusíku nezpůsobuje ve větší míře vznik nežádoucích 
interferujících částic. Při běžných rutinních stanoveních je však většina předpokládaných 
interferencí minimalizována vhodným nastavením parametrů zmlžovače a iontové optiky 
[13]. 
 
 
3.2.1.4 Využití ICP-MS 
V oblasti životního prostředí je stopová analýza proces, zahrnující nejen samotnou 
analýzu, ale i odběr vzorků, přípravu, chemické a fyzikální předúpravy a vyhodnocování dat. 
Nejvýznamnějšími analytickými metodami pro stanovování těžkých kovů jsou ICP-MS, ICP-
OES, atomová absorpční spektrometrie (AAS) a elektrochemické metody. V klinických 
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studiích je široce uplatňována kombinace plynové a kapalinové chromatografie s ICP-MS 
jako citlivou detekcí kovových prvků [17]. 
Dopad těžkých kovů na životní prostředí je stále studován. Jedním z významných zdrojů 
emisí těžkých kovů do ovzduší je spalování odpadů.  Dalšími zdroji jsou technologie 
zpracování kovů a některé chemické technologie, ale i tomu přispívá vybité a vyhozené 
baterie, případně únik těžkých kovů do podzemních vod ze skládek. Z atmosféry jsou to Hg, 
Cd, Pb v horní vrstvě půdy a sedimentech [18]. 
Analytické přístoje a metody používané vědci v oblasti životního prostředí jsou stále 
sofistikovanější a poskytují velký objem dat. V důsledku posledního vývoje v mikro-
analytické technice ve spojení s aplikací hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným 
plazmatem byli vědci v průběhu posledních 20 let schopni získat ohromující množství dat 
z jednotlivých vzorků. Tyto techniky poskytují detailní stanovení stopových prvků, stejně 
jako izotopové analýzy jednotlivých složek z široké škály materiálů [14]. 
U biologických materiálů a vody se zájem soustřeďuje na stopové a ultrastopové 
koncentrace toxických (Tl, Pb, Cd, As, U) či esenciálních (I, Se) prvků. Ke sledování 
znečištění mohou být využity rostliny, zvířata a houby, a to prostřednictvím jejich vysoce 
specifických požadavků na přírodní zdroje. Bioindikátory jsou schopny konkrétně reagovat 
na zvýšení (nebo pokles) koncentrace určité znečišťující látky nebo hromadit jeden nebo více 
konkrétních prvků [10, 19].  
Rostliny absorbují řadu prvků z půdy, z nichž jsou některé toxické už při nízkých 
koncentracích. Jelikož rostliny tvoří základ potravního řetězce, obavy vyvolává možnost 
přechodu některých toxických prvků z rostlin do vyšších úrovní potravinového řetězce. 
Pozornost je především věnována arsenu, kadmiu, chromu, rtuti a olovu, které jsou toxické 
pro živé organismy a mohou se dostat do potravinového řetězce. Arzen podporuje rakovinu 
močového měchýře, plic a kůže a může se do organismu dostat například prostřednictvím 
konzumace kontaminované rýže. Kadmium negativně působí na ledviny, játra, kosti, a také 
ovlivňuje ženský reprodukční systém. Olovo a rtuť jsou známé neurotoxiny, které mohou být 
obsaženy v konzumované zelenině, mořských rybách a rýži [20]. 
Metoda ICP-MS vzhledem ke své mimořádné citlivosti a možnosti současného stanovení 
více prvků nachází uplatnění v širokém spektru výzkumu, a to především v oborech, kde jsou 
vyžadovány mimořádně nízké meze detekce nebo je pro analýzu k dispozici jen nepatrné 
množství vzorku. Je určená i k analýze prvků, které nelze analyzovat jinými spektrálními 
metodami. 
V přírodních tuhých materiálech jsou takovými prvky zejména prvky vzácných zemin, 
platinové kovy, zlato a refrakterní prvky Zr, Hf, Nb, Ta, W. Metodou nemá smysl stanovovat 
např. Na v přírodní vodě, Zn v odpadním kalu nebo Mn v půdě, pokud se tyto prvky vyskytují 
v koncentracích stovek mg.kg-1 a vyšších.  
Metoda je v posledních letech využívána především pro následující aplikace:  
 
• Analýzy stopových prvků a těžkých kovů v přírodních a odpadních vodách s cílem 
najít stupeň znečištění dané lokality a odhalit zdroj znečištění,  
• Analýzy obsahu těžkých kovů a toxických prvků v místech ukládání komunálního 
a průmyslového odpadu a v místech jejich likvidace. 
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• Analýzy obsahu těžkých kovů a stopových prvků v rostlinných a živočišných tkáních 
divoce žijících zvířat s cílem odhadnout míru jejich ohrožení na daném území.  
• Monitorování určitých radioizotopů v různých matricích (půda, voda, atmosféra, 
potraviny, biologický material) s cílem odhalit potenciální kumulaci  sledovaného 
prvku v potravním řetězci [10]. 
 
Nezanedbatelným faktem při využití ICP-MS je kromě vysoké pořizovací ceny i vysoká 
cena chodu instrumentace. Náklady vznikají zejména velkou spotřebou argonu, spotřebou 
energie pro vlastní přístroj (obvykle tři jeho vakuová čerpadla zůstávají neustále v chodu), 
energie na chod klimatizace a ventilace laboratoře. I když tedy přístroj neměří, spotřebovává 
finance. Další náklady představují superčisté chemikálie a kyseliny, dále pak referenční 
materiály. V žádném měřeném experimentu, proceduře a sadě vzorků by neměl chybět 
odpovídající referenční materiál [13]. 
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4 EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
4.1 Použité chemikálie, pomůcky a přístroje 
4.1.1 Chemikálie 
Pro stanovení křemíku metodou ICP- MS byly použity tyto chemikálie: 
• HNO3, koncentrovaná (65 %), (Analytika, CZ, p.a.) 
• Křemík, zásobní roztok,  komerčně dodávaný roztok, c(Si) = 1000 mg.l-1, (Analytika 
CZ, p.a.)  
• Křemík, pracovní roztok, c(Si) =  100 mg.l-1,  
• Kalibrační roztoky 0,05; 0,2; 1; 4; 6; 8;10 mg.l-1Si,  
• redestilovaná voda 
 
4.1.2 Pomůcky 
• Membránové filtry, velikost pórů 0,45 µm 
• Zkumavky 50 ml 
• Pipety 1 ml,  ml, 10 ml 
• Mikropipeta 200 µl 
• Argon 4.6 (Linde, CZ) 
 
4.1.3 Přístroje 
• Hmotnostní spektrometr s indukčně vázaným plazmatem (Perkin Elmer Elan DRC-E ) 
 
 
 
Obr. 3 ICP MS (Perkin Elmer Elan DRC-E ) 
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4.2 Odběrová místa 
 
Vody, použité ke stanovení Si, byly odebrány z míst, uvedených v následující tabulce: 
 
Tabulka 1  
 Označení odběrových lokalit  
 
Vzorek Lokalita Tok 
1 Nová Říše  Řečice, přítok do VD 
2 Nová Říše hladina VD 
3 Landštejn Úpravna, surová voda 
4 Slavonice Slavonický potok 
5 Veverská Bitýška Svratka 
6 Brno Bystrc Svratka 
7 Řeznovice Jihlava 
8 Klapovský potok ústí do řeky Jihlavy 
9 Magnesia Minerální voda 
10 Brno Voda z vodovodního řádu 
 
 
 Všechny vzorky byly odebrány vždy v dopoledních hodinách během deseti dnů, 
od 21.3 – 30.3 2011 do plastových lahví v množství 0,5 l. 
 
 
4.3 Pracovní postupy 
 
4.3.1 Úprava vzorků před měřením 
 
Odebrané vzorky povrchové vody dopravené do laboratoře byly přefiltrovány 
přes membránový filtr a zakonzervovány koncentrovanou HNO3 na 1% roztok. 
Důvodem filtrace bylo odstranění hrubých nečistot, které by mohly ovlivnit stanovení.  
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4.3.2 Kalibrace 
 
 Ze zásobního roztoku standardu Křemík c(Si) = 1000 mg.l-1 se připraví pracovní 
roztok o c(Si) = 100 mg.l-1. Řada kalibračních roztoků o koncentraci Si 0,05 mg.l-1 až 10 mg.l-
1 se připraví z pracovního roztoku do umělohmotných zkumavek 50 ml (tabulka 2). 
 
Tabulka 2  
Příprava kalibračních roztoků 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
4.3.3 Měření  
 
1. V přístroji zapneme peristaltickou pumpu a zapálíme  plasma. 
2. Po dobu cca 30 min necháme hadičky pro přívod interního standardu a vzorku 
promývat redestilovanou vodou. 
3. Zakonzervované vzorky nalijeme do zkumavek 15 ml a vložíme do stojanu. 
4. Po promytí přístroje změříme kalibrační roztoky a kalibrační křivku uložíme. 
5. Změříme kontrolní a odebrané vzorky. 
 
 
Koncentrace Si 
[mg.l-1] Pracovní roztok c(Si)=100 mg.l
-1[ml]  
0,05 0,025 
0,2 0,1 
1 0,5 
4 2 
6 3 
8 4 
10 5 
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5 VÝSLEDKY A DISKUSE 
 
5.1 Výsledky měření 
Odebrané vzorky byly měřeny na přístroji ICP-MS Perkin Elmer Elan DRC-E. Měření 
bylo provedeno 3krát, výsledné hodnoty jsou průměrem všech tří měření. Pro porovnání byly 
vzorky měřeny metodou spektrofotometrického stanovení s molybnenanem amonným a 
metodou ICP-MS na přístroji Agilent. Výsledky měření na ICP-MS Elan a dodané výsledky 
z dalších dvou metod jsou porovnány v následující tabulce. 
 
 
Tabulka 3  
Výsledky měření 
 
Koncentrace Si [mg.l-1] 
č. 
vzorku ICP MS         Perkin Elmer  Elan 
DRC-E  
ICP MS Agilent 
Technologies 
7500ce 
Spektrofotometrické 
stanovení 
1 6.03 6.14 7.10 
2 4.81 4.84 5.50 
3 5.70 5.81 6.30 
4 4.67 4.71 5.20 
5 4.97 4.92 6.10 
6 5.58 5.61 5.50 
7 6.43 6.51 7.00 
8 4.63 4.68 5.30 
9 31.0 30.0 32.3 
10 4.18 4.04 4.10 
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5.2 Výtěžnost 
Pro stanovení výtěžnosti byl do vzorku č. 1 přidán standard o c(Si) = 2 mg.l-1. Vzorek byl 
změřen 6krát a z naměřených hodnot vypočtena výtěžnost stanovení 98,58 % (tabulka 4). 
 
Tabulka 4  
Naměřené hodnoty koncentrací  
č.měření c (Si) [mg.l-1] 
1 7.901 
2 8.000 
3 7.894 
4 7.820 
5 7.955 
6 7.924 
Průměr 7.916 
Výtěžnost 98.58 % 
 
 
5.3 Linearita 
Pro určení linearity byla změřena intenzita 10 vzorků o různých koncentracích (tabulka 5). 
Naměřené hodnoty byly následně vyhodnoceny pomocí statistického programu EffiValidation 
3.0.  
Z naměřených hodnot byla softwarem vyhodnocena linearita (obrázek 4) podle 
vypočteného korelačního (0,99966) a QC koeficientu (2,71) (obrázek 5). 
 
Tabulka 5  
Naměřené hodnoty intenzit 
 
Si [mg.l-1] Intenzita [count.s-1] 
0.0 109 093.2 
1.0 905 469.0 
2.0 1 599 453.8 
4.0 2 892 465.5 
6.0 4 246 244.6 
8.0 5 911 543.9 
10.0 7 495 392.0 
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Obr. 4 Graf závislosti intenzity měření na koncentraci analysu 
 
 
 
Obr. 5 Vypočtený korelační a QC koeficient 
 
 
5.4 Mez stanovitelnosti 
 
Pro určení meze stanovitelnosti bylo změřeno 11 různých slepých vzorků. Naměřené 
hodnoty (tabulka 6) byly následně vyhodnoceny pomocí statistického programu 
EffiValidation 3.0.  
Z naměřených hodnot byla softwarem vypočítána mez detekce 0,01246 mg.l-1 a mez 
stanovitelnosti  0,04152 mg.l-1 (obrázek 7). 
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Tabulka 6  
Naměřené koncentrace slepých vzorků 
blank c (Si) [mg.l-1] 
1 0.013 
2 0.007 
3 0.013 
4 0.005 
5 0.006 
6 0.007 
7 0.008 
8 0.007 
9 0.007 
10 0.012 
11 0.006 
 
 
 
 
Obr. 6 Výsledky opakovaných měření slepých pokusů, krabicový graf a poloha mezí 
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Obr. 7 Vypočtena mez detekce a stanovitelnosti 
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6 ZÁVĚR 
Bylo provedeno stanovení obsahu křemíku v různých typech vod pomocí metody 
hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem. Vody k tomuto stanovení byly 
odebrány z povodí řeky Jihlavy a Svratky, z vodních nádrží Landštejn a Nová Říše, 
z vodovodního řádu v Brně a posledním byla minerální voda. Vzorky byly měřeny na přístroji 
ICP MS Perkin Elmer Elan DRC - E, pro porovnání také metodou spektrofotometrického 
stanovení reaktivního rozpuštěného křemíku a metodou ICP-MS na přístroji Agilent 
Technologies 7500ce. U spektrofotometrického stanovení byla vypočtena mez detekce 
0,05 mg.l-1 a mez stanovitelnosti 0,2 mg.l-1. Všechny výsledné hodnoty měření na ICP-MS 
Elan byly zpracovány pomocí statistického programu EffiValidation 3.0. Byla stanovena 
výtěžnost, mez stanovitelnosti, mez detekce a linearita. Kromě toho byly výsledky ze všech 
měření statisticky zhodnoceny  parametrických t-testem. Mezi jednotlivými metodami nebyly 
prokázány statisticky významné rozdíly na hladině významnosti 95 %. 
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8 SEZNAM SYMBOLŮ 
HNO3 – kyselina dusičná 
SiO2 – oxid křemičitý 
AAS – atomová absorpční spektrometrie 
ICP – OES - optická emisní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem 
ICP – MS - hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem 
NH3 – amoniak 
CH4 – metan 
HCl – kyselina chlorovodíková 
TLC – chromatografie na tenké vrstvě 
DNA - deoxyribonukleová kyselina 
Si(OH)4 – hydroxid křemičitý 
